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I 
IZVLEČEK 
V okviru magistrskega dela smo raziskovali področje toplotnih lastnosti eksotermno-
izolacijskih materialov, ki se uporabljajo kot pomožni materiali pri ulivanju jekla ter drugih 
kovin. Za pravilno dimenzioniranje velikosti eksotermnih oziroma izolacijskih oblog, ki 
omogočajo kontrolirani potek strjevanja, je potrebno določiti sproščeno toploto med 
eksotermnim delovanjem in izolacijski učinek materiala. Za doseganje ustreznih toplotnih 
lastnosti v procesu izdelave je potrebno uvesti procesno kontrolo izdelkov. Industrijska 
kontrolna metoda Exoprobe za določanje toplotnih lastnosti v podjetju EXOTERM-IT d.o.o. 
je primer tovrstne naprave, ki smo jo tekom magistrskega dela optimirali in umerili. Za 
potrebe določanja toplotnih lastnosti materiala smo izdelali aparaturo za DTA, jo umerili in 
rezultate analiz eksotermno-izolacijskega materiala primerjali z rezultati meritev DTA na 
aparaturi STA 449 Jupiter. Na podlagi rezultatov smo ugotovili, da izdelana aparatura 
pravilno prikaže temperaturna območja reakcij, ne pa tudi površin vrhov, preko katerih bi 
lahko umerili energijsko vrednost posamezne reakcije. Eksotermno-izolacijske materiale 
smo analiziral tudi na industrijski kontrolni metodi Exoprobe, ki je učinkovita metoda za 
določanje toplotnih lastnosti in delovanja teh materialov v praksi. Njena prednost je velik 
vzorec, kar zagotavlja večjo reprezentativnost, kot jo ima večina drugih metod, omogoča pa 
tudi vizualno analizo vzorca med delovanjem. Metoda Exoprobe je tako primerna za uporabo 
kot industrijska kontrolna metoda pri končni kontroli izdelanih materialov, lahko pa se jo 
koristno uporabi tudi pri razvoju eksotermno-izolacijskih materialov. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Ključne besede: Eksotermno-izolacijski materiali, toplotne lastnosti, DTA, 
industrijska kontrolna metoda Exoprobe  
II 
ABSTRACT 
In this paper, our findings regarding the heat properties of exothermal isolation materials 
are presented. These materials are used as accessory materials in the process of casting steel 
and other metals. To properly gauge the right amount of exothermal or isolation coatings, 
which allow a controlled solidification process, the amount of heat released during the 
exothermal reaction as well as the isolating effect of the material need to be specified. To 
achieve certain heat properties during the process, introducing procedural control is 
necessary. The industrial process control method Exoprobe, used for measuring the heat 
properties in the company EXOTERM-IT LLC, an example of such a machine, was 
optimised and calibrated for the duration of our project. For the purposes of finding the heat 
properties of the material, a DTA apparatus was made and calibrated. The results of the 
analyses of the exothermal isolating material were compared with the results of the DTA 
measurements, performed on the STA 449 Jupiter apparatus. Based on our findings, the new 
apparatus accurately shows the temperature areas of the reactions, but not the surface of the 
peaks, through which the energy value of a single reaction could be measured. Exothermal 
isolation materials were also analysed by an industrial process control method Exoprobe, 
which is an efficient method for measuring the heat properties and the behaviour of the 
material in practice. Its advantage is a large sample size, providing more representative 
results compared to most other methods, as well as enabling the visual analysis of a sample 
during the activity. The Exoprobe method is therefore suitable for use as an industrial control 
method with the final testing of materials and can also be used when developing exothermal 
isolation materials. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Keywords: Exothermal isolation materials, heat properties, DTA, industrial process 
control method Exoprobe  
III 
ŠIRŠI POVZETEK VSEBINE 
V teoretičnem delu magistrskega naloge smo podrobno raziskali eksotermno-izolacijske 
materiale. Tovrstne materiale se uporablja predvsem v jeklarnah pri ulivanju v kovinske 
kokile, kjer s svojim delovanjem omogočajo kontroliran potek strjevanja ulitka. 
Eksotermno-izolacijski materiali lahko imajo samo eksotermni, samo izolacijski ali 
kombiniran učinek delovanja. Izdelani so iz različnih sklopov mešanic aktivnih komponent, 
ki reagirajo eksotermno pri izdelkih z eksotermnim učinkom, izolacijskih komponent, veziv 
in različnih vrst polnil. Uporablja se jih predvsem v obliki plošč, kap, pokrovov…, ki se jih 
pred litjem vstavi v kovinske kokile, manjši delež teh materialov je v obliki posipov. Za 
zagotavljanje kontroliranega poteka strjevanja moramo poznati toplotne lastnosti 
eksotermno-izolacijskih materialov, za katere pa ni predpisanega načina njihovega 
določevanja. V okviru magistrskega dela smo predstavili različne metode za določanje 
toplotnih lastnosti in njihove prednosti ter slabosti pri preizkušanju eksotermno-izolacijskih 
materialov. Podrobno sta predstavljeni metoda DTA in primerjalna industrijska kontrolna 
metoda Exoprobe. 
Za eksperimentalne preiskave smo izdelali aparaturo za DTA z računalniško podpornim 
sistemom za ogrevanje ter analizo podatkov. Po končani izdelavi smo napravo za DTA 
umerili preko določevanja temperature tališča. Na izdelani aparaturi smo izvedli DTA 
surovin, ki se običajno uporabljajo za izdelavo eksotermno-izolacijskih materialov. Iz 
pridobljenih rezultatov smo ugotovili, pri katerih temperaturah potekajo reakcije 
posameznih surovin. Nato smo analizirali vzorce eksotermno-izolacijskega materiala do 
1200 °C (Slika 1), meritve smo ponovili še na STA 449 Jupiter (Slika 2).  
 
Slika 1: Rezultati DTA vzorcev 
EXO1- 3 in IZO1 na izdelani aparaturi 
DTA 
 
Slika 2: Rezultati DTA vzorcev 
EXO1- 3 in IZO1 na STA 449 Jupiter 
Primerjalna metoda za določanje lastnosti eksotermno-izolacijske materialov je metoda 
Exoprobe. Metoda deluje tako, da vzorec položimo na ogreto grelno ploščo (1100 °C), pri 
IV 
tem pa merimo moč grelnih elementov, ki zagotavljajo konstantno temperaturo grelne 
plošče. Na Sliki 3 je prikazana shema peči. 
 
Slika 3: Shema peči pri metodi Exoprobe [1] 
Pri industrijski kontrolni metodi Exoprobe smo s prvim preizkušanjem naprave določili 
postopek izračuna toplotne prevodnosti in eksotermnega učinka. Način izračuna toplotne 
prevodnosti vzorca smo prilagodili na izračun spremljanja trenutnega deleža moči grelnih 
elementov, v odvisnosti od stabilne vrednosti moči grelnih elementov pred meritvijo, in s 
tem odpravili nihanja začetnih pogojev zaradi zunanjih vplivov. Izračun eksotermnega 
učinka smo prilagodili na izračunavanje s površine vrha pod krivuljo, na grafu odvisnosti 
temperature grelne plošče v odvisnosti od poteka analize. Metoda Exoprobe je v osnovi 
primerjalna metoda po umeritvi, ki smo jo izvedli, pa z njo lahko določimo vrednosti 
toplotne prevodnosti in eksotermnega učinka. Izolacijsko vrednost smo umerili preko treh 
materialov z že poznano toplotno prevodnostjo. Eksotermni učinek pa smo določili preko 
treh eksotermno-izolacijskih materialov, ki smo jih analizirali z DSC. Metoda Exoprobe ob 
podatkih toplotne prevodnosti in eksotermnega učinka pridobi tudi podatke o začetku 
eksotermne reakcije in njeni intenzivnosti, kajenju, prisotnosti plamena in obliki ostanka 
materiala po končani eksotermni reakciji. Kot zaključek magistrske naloge sem podrobno 
analiziral tri eksotermno-izolacijske materiale in enega s samo izolacijskim delovanjem. V 
Tabeli 1 so prikazani rezultati meritev eksotermno-izolacijskih materialov z metodo 
Exoprobe. 
Tabela 1: Rezultati analize Exoprobe eksotermno-izolacijskih materialov 
Material EXO1 EXO2 EXO3 IZO1 
Masa (g) 911 1508 988 1187 
Čas vžiga (min) 12,9 4,6 19,3 / 
Eksotermni učinek (J/g) 3824 3037 5987 0 
Toplotna prevodnost (W/mK) 0,06 0,09 0,08 0,16 
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1 
1 Uvod 
V okviru magistrskega dela bomo raziskali področje toplotnih lastnosti eksotermno-
izolacijskih materialov, ki se uporabljajo kot pomožni materiali v jeklolivarnah, livarnah 
železovih litin, livarnah neželeznih zlitin in drugje. Tovrstni materiali imajo lahko 
eksotermno, izolacijsko ali kombinirano delovanje. Delovanje je odvisno od njihove sestave 
in eksotermnih reakcij, ki potekajo v materialu ob segrevanju. Za pravilno dimenzioniranje 
velikosti eksotermnih oziroma izolacijskih oblog, ki omogočajo kontrolirani potek 
strjevanja, je potrebno določiti sproščeno toploto med eksotermnim delovanjem in 
izolacijskim učinkom. Materiali z eksotermno-izolacijskim delovanjem se med seboj 
razlikujejo po sestavi, eksotermnem učinku, izolacijskih sposobnostih, vžigni temperaturi, 
načinu izdelave in še v nekaterih drugih lastnostih. Za učinkovito uporabo teh materialov 
moramo poznati njihove toplotne lastnosti in eksperimentalne tehnike za določanje le-teh.  
Za doseganje ustreznih toplotnih lastnosti v procesu izdelave je potrebno uvesti procesno 
kontrolo izdelkov, saj se pri proizvodnji toplotne lastnosti zaradi nehomogenosti in 
spremembe kakovosti posameznih surovin lahko hitro spremenijo. Za kontrolo eksotermno-
izolacijskih materialov ni predpisanih posebnih preiskovalnih metod, ki bi omogočale 
določitev toplotnih lastnosti, zato tudi ni standardiziranega sistema za njihovo določevanje.  
Namen magistrskega dela je z diferenčno termično analizo surovin in izdelanih 
eksotermno-izolacijskih materialov podrobno raziskati toplotne lastnosti eksotermno-
izolacijskih materialov, jih med seboj primerjati z namenom umeritve ter optimiranja 
industrijske kontrolne metode Exoprobe za določanje toplotnih lastnosti v podjetju 
EXOTERM-IT d.o.o..  
  
2 
2 Teoretični del 
V teoretičnem delu so predstavljeni eksotermno-izolacijski materiali in njihova uporaba, 
opisali bomo tudi različne metode, preko katerih je mogoče določiti posamezne toplotne 
lastnosti. 
2.1 Eksotermno-izolacijski materiali 
Eksotermno-izolacijski materiali se že dolgo uporabljajo v jeklolivarnah, livarnah 
železovih litin in drugod. Kombinacija materialov, ki se uporablja za izdelavo eksotermno-
izolacijskih materialov, lahko deluje eksotermno, izolacijsko ali kombinirano. Njihova 
izolacijska sposobnost in toplota, ki se sprošča pri eksotermni reakciji, zmanjšujeta oziroma 
upočasnjujeta odvajanje toplote iz taline v okolico in s tem podaljšujeta čas strjevanja taline. 
Pri klasičnem litju jekla v ingote z uporabo tovrstnih materialov za ogrevanje glav ingotov 
dosežemo manjšo krčilno poroznost. V livarnah se eksotermno-izolacijske materiale 
uporablja za napajalnike, ki so zaradi večjega izkoristka taline lahko manjši. Eksotermno-
izolacijski materiali morajo zadostiti zahtevam na področju eksotermnega učinka, 
izolacijskih sposobnosti, trdnostnih lastnosti, ognjevzdržnosti in oblike končnih izdelkov. 
Pri ocenjevanju kakovosti materiala je potrebno spremljati tudi produkte eksotermnih 
reakcij, kot so: prašni ostanek, nastali plini s prašnimi delci in pripekanje materiala na 
površino ulitka. [2] 
Večina eksotermno-izolacijskih materialov je izdelanih iz več sklopov mešanic[3]: 
- aktivnih komponent (aluminija, fluoridov, nitridov, oksidov); 
- veziv (smole, gline, škroba, vodnega stekla); 
- različnih polnil (kremenčevega peska, šamota, celuloznih vlaken); 
- izolacijskih komponent (tervolnih vlaken, keramičnih vlaken, mineralne volne, 
riževih plev). 
2.1.1 Eksotermni materiali 
Eksotermni materiali so sestavljeni iz materialov, ki ob določenih pogojih eksotermno 
reagirajo. Eksotermni reaktant, običajno aluminij ali magnezij, zgorita delno s kisikom iz 
zraka, delno pa s trdimi nosilci kisika, npr. Fe3O4, Mn3O4, Fe2O3, itd. V takšnih sistemih 
nastopajo sledeče reakcije, izračuni energij zanje so bili opravljeni v programu Thermo-Calc 
z uporabo podatkov iz baze »SGTE Substances Database v3.3« [3]: 
8Al + 3Fe3O4 = 4Al2O3 + 9Fe + 3340 kJ     (1) 
4Al + 3MnO2 = 2Al2O3 + 3Mn + 1791 kJ    (2) 
8Al + 3Mn3O4 = 4Al2O3 + 9Mn + 2543 kJ    (3) 
4Mg + Fe3O4 = 4MgO + 3Fe + 1286 kJ     (4) 
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V primerih, ko mešanica vsebuje večji delež aluminija, ga nekaj reagira tudi s kisikom iz 
zraka [3]: 
2Al + 3/2O2 = Al2O3 + 1676 kJ      (5) 
Za aktivacijo zgornjih reakcij je potrebno dodati snovi, ki delujejo katalitično in v sistem 
dovedejo potrebno aktivacijsko energijo oz. znižajo aktivacijsko energijo ostalim reakcijam. 
S tem namenom se v mešanico dodajajo zmesi nitridov (NaNO3 in KNO3) in fluoridov 
(Na3AlF6, NaF, KF in CaF2). V temperaturnem območju med 300 °C in 600 °C nitridi 
reagirajo z aluminijem in zaradi sproščanja toplote aktivirajo preostalo zmes v skladu z 
naslednjo reakcijo[3]: 
10Al + 6NaNO3 = 5Al2O3 + 3Na2O + 3N2 + 6826 kJ   (6) 
Prisotnost fluoridov pospeši potek reakcij oziroma pospeši njihov začetek. Reakcije pa 
delujejo nekoliko endotermno. Ob tem pa potečejo naslednje reakcije [2]: 
Na3AlF6 = 3NaF + AlF3−85,85 kJ     (7) 
Na3AlF6 + 2Al2O3 = 3/2Na2OAl2O3 + 2AlF3− 253,4 kJ   (8) 
2/3Na3AlF6 + 1/2O2 = 1/3Al2O3 + 2NaF + F2− 505,6kJ   (9) 
2Al + AlF3 = 3AlF−718,2 kJ      (10) 
Na spodnjem grafu (Slika 4) so predstavljene spremembe entalpije posameznih reakcij. 
Bolj negativna je sprememba entalpije, več energije se ob poteku reakcije sprosti. Zaradi 
lažje medsebojne primerjave smo reakcije uredili na en mol reducenta. 
 
Slika 4: Graf odvisnosti spremembe reakcijske entalpije od temperature 
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2.1.2 Izolacijski materiali 
Osnovni namen toplotnoizolacijskih materialov v metalurgiji je zmanjšanje prehoda 
toplote iz taline v okolico. To dosežemo z izolacijskimi materiali, ki imajo čim nižjo toplotno 
prevodnost in so odporni do temperatur, pri katerih se uporabljajo. V mešanice eksotermno-
izolacijskih materialov se dodaja različna izolacijska vlakna, kot so tervolna, kamena in 
keramična vlakna. Izolacijska vlakna materialu poleg boljših izolacijskih lastnosti, zaradi 
svoje strukture, izboljšajo žilavost in znižajo gostoto izdelkov. Na Sliki 5 so prikazane 
toplotne prevodnosti različnih materialov v odvisnosti od temperature. 
 
Slika 5: Toplotne prevodnosti različnih materialov v odvisnosti od temperature [4] 
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2.2 Uporaba eksotermno-izolacijskega materiala 
Eksotermno-izolacijske materiale se uporablja v livarnah za različne aplikacije pri 
napajanju in kontroliranem strjevanju taline. Večina kovin v staljenem stanju zavzema večji 
volumen kot v trdnem stanju, njihova gostota oziroma volumen se spreminja v odvisnosti od 
temperature. Krčenje taline delimo na tri dele (Slika 6): 
- krčenje taline v tekočem stanju; 
- krčenje taline med strjevanjem; 
- krčenje taline v trdnem stanju. 
 
Slika 6: Graf odvisnosti volumna od temperature [5] 
Do največjega krčenja pride med strjevanjem taline, zato je ta faza za ulivanje 
najpomembnejša. Zagotoviti moramo primerno napajanje ulitka, to pa dosežemo s pravilnim 
načrtovanjem ulitka in uporabo primernih eksotermno-izolacijskih materialov. Ti materiali 
s svojimi eksotermnimi in izolacijskimi značilnostmi zagotovijo, da se del taline, ki služi za 
napajanje, strdi zadnji. Eksotermna reakcija zagotovi dovod toplote za ogrevanje taline, 
izolacijske komponente pa omogočijo počasnejši odvod toplote iz nje. S pomočjo 
eksotermno-izolacijskih materialov, poleg tega da odpravimo krčilno poroznost ulitka, tudi 
prihranimo na talini. Z uporabo eksotermno-izolacijskih napajalnikov imajo le-ti višje 
izkoristke in so posledično lahko manjši od napajalnikov brez eksotermno-izolacijskih 
oblog. Eksotermno-izolacijski materiali se uporabljajo v različnih oblikah napajalnikov, 
oblog, pokrovov, plošč, itd., lahko pa se jih uporablja tudi v obliki posipov. 
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2.3 Uporaba eksotermno-izolacijskih materialov pri klasičnem ulivanju v 
kovinske kokile 
Ulivanje jekla v kovinske kokile običajno poteka po sledečem postopku. Pripravi se 
sistem večjega števila kokil, dovodnih kanalov in ulivnega kanala z lijakom. Na zgornji del 
kokile, kjer je glava ingota, se v kokilo ob notranji rob vstavi izolacijski material. Material 
za izolacijo glave je lahko izoblikovan na različne načine, namen vseh oblik pa je zmanjšanje 
odvoda toplote v stran oz. iz taline proti kovinski kokili. Za zmanjšanje odvoda toplote 
navzgor (talina – zrak) pa skrbi eksotermno-izolacijski material, ki ga položimo na vrh 
kokile. Eksotermno-izolacijski material ima poleg izolacijskega učinka tudi eksotermni 
učinek, ki ne le upočasnjuje ohlajanje taline, temveč jo med svojo eksotermno reakcijo tudi 
ogreje in s tem dodatno podaljša čas strjevanja. V pripravljen sistem za ulivanje se ulije 
talino, ki zapolni kokile (Slika 7). Talina se začne usmerjeno strjevati od spodnjega dela 
kokile proti vrhu z zadnjo točko strjevanja v glavi ingota. 
 
 
Slika 7: Shema ulivanja jekla v kovinske kokile z eksotermno-izolacijskim 
materialom [6] 
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2.4 Metode za določanje toplotnih lastnosti 
Materiali z eksotermno-izolacijskimi delovanjem se med seboj razlikujejo po sestavi, 
eksotermnem učinku, izolacijskih sposobnostih, temperaturi vžiga, načinu izdelave in drugih 
lastnostih. Za učinkovito uporabo teh materialov moramo poznati njihove toplotne lastnosti 
in eksperimentalne tehnike za določanje le-teh. Za doseganje ustreznih toplotnih lastnosti v 
procesu izdelave je potrebno uvesti procesno kontrolo izdelkov, saj se pri proizvodnji zaradi 
nehomogenosti in spremembe kakovosti posameznih surovin lahko fizikalno-kemične 
lastnosti hitro spremenijo. Za kontrolo eksotermno-izolacijskih materialov ni predpisanih 
posebnih preiskovalnih metod, ki bi omogočale določitev toplotnih lastnosti materialov med 
uporabo. Zato so mnogi razvili različne načine določevanja toplotnih lastnosti eksotermno-
izolacijskih materialov, rezultati teh metod pa nam v polnosti ne prikažejo obnašanja 
posameznega materiala ob uporabi. Njihove toplotne lastnosti lahko določamo s 
pomočjo[7]: 
- metod termičnih analiz, predvsem DTA; 
- metode merjenja kalorične vrednosti v kalorimetru; 
- merilne celice za določanje lastnosti eksotermnih mešanic; 
- metode VDG P81 – preizkus eksotermne mase; 
- starejše metode za določanje časa vžiga, hitrosti gorenja in časa delovanja; 
- merjenje toplotne prevodnosti z metodo »Hot-wire« - primer aparature za analizo je 
TCT 426 Netzsch. 
2.5 Termična analiza 
Izraz termična analiza (TA) se uporablja za opisovanje analitičnih eksperimentalnih 
metod, s pomočjo katerih je opisano obnašanje vzorca v odvisnosti od temperature. TA je 
kombinacija različnih metod, pri katerih lahko spremljamo obnašanje vzorca v različnih 
atmosferah. Vzorec ogrevamo oziroma ohlajamo po določenem temperaturnem programu. 
Grafični rezultati, dobljeni po termični analizi, se imenujejo krivulje termične analize. 
Zmožnost uporabe TA tako za določanje značilnosti, količine in kvalitete posamezne snovi 
zelo različnim materialom je privedla do njene pogoste uporabe, tako v raziskovalne 
namene, kot v različnih aplikacijah v sami industriji.[8] 
Prednosti TA so[8]: 
- vzorce lahko analiziramo pri različnih temperaturnih programih na širokem 
temperaturnem območju; 
- različna agregatna stanja vzorca (tekoče, trdno); 
- majhni vzorci; 
- različne atmosfere.  
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Med TA prištevamo različne metode, ki so razdeljene glede na lastnost, ki jo določa. V 
Tabeli 2 je predstavljenih nekaj metod termične analize in njihove oznake.  
Tabela 2: Metode termične analize [8]. 
Lastnost Metoda termične analize Oznaka 
Razlika temperature Diferenčna termična analiza DTA 
Entalpija Diferenčna termična kalorimetrija DSC 
Masa Termogravimetrija TG 
Dolžina, volumen Dilatometrija  
Deformacija Termomehanska analiza TMA 
Deformacija Dinamična mehanska analiza DMA 
2.5.1 Diferenčna termična analiza 
Diferenčna termična analiza (DTA) je metoda termične analize, ki temelji na merjenju 
temperaturne razlike (ΔT) med preiskovanim vzorcem (TV) in termično stabilnim (inertnim) 
vzorcem (TR) (Enačba 11) [9].  
ΔT = 𝑇𝑉 − 𝑇𝑅     (11) 
Temperaturno razliko lahko zapišemo v odvisnosti od časa trajanja preizkusa ali od 
temperature sistema. Razliko v temperaturi označuje sprememba entalpije v vzorcu, ki je 
posledica nekega procesa. Ti procesi so lahko fazne transformacije, taljenje, izparevanje, 
izločanje, oksidacija, redukcija itd. Spremlja jih porabljanje ali sproščanje energije, kar je na 
krivulji izraženo v obliki endotermnega ali eksotermnega vrha. Slika 8 prikazuje osnovno 
obliko DTA krivulje za taljenje in strjevanje čiste kovine v idealnih pogojih. Pri ogrevanju 
vzorca taljenje zahteva dovod toplote, ki se na krivulji pokaže kot endotermni vrh. Vrh ima 
linearni del do največjega odklona od horizontale, ki ji sledi eksponentna vrnitev. 
Temperaturo tališča čiste kovine določimo z začetno točko linearnega dela endotermnega 
vrha. Površina vrha pa je uporabljena za določanje toplotnega toka. DTA lahko uporabimo 
pri preiskavah različnih organskih in anorganskih snovi, kot samostojno preiskovalno 
metodo ali v kombinaciji z drugimi. [9] 
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Slika 8: Shematski prikaz krivulje DTA čiste kovine [10] 
Sistem za diferenčno termično analizo je sestavljen iz senzorja in ojačevalnika signala za 
DTA, peči in njenega temperaturnega senzorja, programatorja ali računalnika ter naprave za 
zajem podatkov (Slika 9). [11] 
 
 
Slika 9: Shema sistema za DTA [12] 
Senzor za DTA, ki je prikazan na Sliki 10, sestavljata dva termoelementa, ki merita 
temperaturo vzorcu in referenčnemu materialu. Vrsta termoelementa, ki ga uporabljamo, je 
odvisna od temperaturnega območja meritve. Poznamo različne oblike senzorjev, pri katerih 
sta lahko termoelementa v vzorcu ali izven njega [11].  
 
Slika 10: Shematski prikaz različnih oblik senzorja za DTA [11] 
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Lončki za vzorce so za analize do 600 °C izdelani iz aluminija, za višje temperature pa se 
uporablja platinaste ali keramične. [11] 
Za visoko temperaturno DTA se uporablja peči s kontroliranim električnim ogrevanjem. 
Hitrosti ogrevanja in ohlajanja so med 0K/min in 100 K/min, običajno okrog 10 K/min. [11] 
Za programiranje ogrevanja se uporablja računalniške programatorje. Delovanje 
programatorjev se med seboj razlikuje, največkrat se uporablja PID regulatorje. 
Proporcionalno-integracijsko-derivacijski(PID) regulatorje, regulator, ki deluje na osnovi 
seštevanja treh regulacijskih členov P, I in D. Člen P ali proporcionalni člen skrbi, da se 
regulacij zgodi s primerno hitrostjo in močjo. Člen I ali integracijski člen uravnava 
odstopanje stabilnega stanja od ciljne vrednosti. Člen D ali derivacijski člen zagotavlja 
hitrejši odziv sistema v primeru motnje na sistemu. Vsakemu PID sistemu je potrebno 
nastaviti njegove P, I in D parametre. Za nastavitev parametrov obstajajo avtomatski in ročni 
postopki. V našem primeru smo zaradi tehničnih lastnosti uporabljenih aparatur uporabljali 
ročni postopek nastavljanja preko eksperimentalne Ziegler-Nicholsove metode. [13; 14] 
Programsko opremo potrebujemo za analizo in obdelavo podatkov. S pomočjo 
programske opreme preko integriranja in odvajanja krivulje DTA med postopkom analize 
rezultatov pridobimo iskane parametre. Za obdelavo podatkov se uporablja različne 
računalniške programe. Ena izmed enostavnejših možnosti je uporaba grafičnega 
programskega jezika National Instruments LabVIEW, ki je namenjen meritvam, krmiljenju 
sistema, sistemski distribuciji in analizi podatkov.  
DTA je diferenčna metoda, kjer vzorec v lončku primerjamo z referenčnim materialom 
oziroma z referenčnim lončkom. To je material, ki je po svojih termičnih lastnostih čim bolj 
podoben vzorcu, vendar v območju merjenja ne pride do sprememb v njegovih lastnostih ali 
strukturi. Vzorec lahko za večjo natančnost in izboljšanje bazične krivulje tudi razredčimo z 
referenčnim materialom. Vendar v tem primeru referenčni material in vzorec ne smeta 
reagirati med seboj. [11] 
Iz preiskave, ki sta jo o eksotermnih sredstvih opravila C. Pelhan in D. Kolar[7], je 
razvidno veliko rezultatov DTA (Slika 11), na katerih se v večini primerov pojavita dve 
področji, v katerih nastopajo reakcije. Prvo območje, ki se giba med pribl. 300 °C in 600 °C, 
predstavlja območje reakcij nitratov, v drugem pa potekajo visoko energijske reakcije z 
aluminijem v temperaturnem območju od pribl. 850 °C do 1100 °C. Na krivuljah DTA 
eksotermnih mešanic lahko zaznamo endotermni vrh pri 660 °C, ki predstavlja taljenje 
aluminija. Pri nekaterih mešanicah so ob taljenju nekaterih nitridov prisotni še posamezni 
endotermni vrhovi. [7] 
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Slika 11: Prikaz krivulj DTA eksotermnih mešanic Al-NaF-KNO3-Fe2O3 [7] 
Na diferenčni termični analizi, ki so jo izvedli na napravi DTA 701 podjetja BÄHR 
Thermoanalyse GmbH, prikazujejo analizo dveh različnih eksotermnih zmesi, ki sta bili 
primerjani z mešanico Al in Fe2O3(Slika 12). V vseh treh vzorcih je bila masa Al in Fe2O3 
enaka. Prvo področje eksotermnih reakcij od 300 °C do 500 °C pripisujejo alumofluoridnim 
reakcijam, drugo področje med 800 °C in 1000 °C pa alumotermičnim reakcijam. Ta vrh se 
pojavi tudi na krivulji analize čiste zmesi Al in Al2O3. Endotermni vrh pri 660 °C pripada 
taljenju aluminija. [15] 
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Slika 12: DTA eksotermnih materialov [15] 
2.5.2 Diferenčna vrstična kalorimetrija 
Metoda se uporablja za študij termodinamskih in kinetičnih sprememb. Prav tako kot 
DTA je tudi diferenčna vrstična kalorimetrija (DSC) alternativna tehnika za določevanje 
temperature faznih prehodov in sprememb. DSC je natančnejša metoda, saj pri njej 
uporabljamo boljši nosilec vzorcev, ki je izdelan iz platine. Večja občutljivost pa nam 
omogoča, da z nekaj modifikacijam merimo tudi toplotno prevodnost, analizo tvorjenih 
plinov, termogravimetrijo in aktivacijsko energijo rasti zrn, izločkov, itd. Ločimo dve 
osnovni vrsti DSC, to sta »power-compensated DSC« in »heatflux DSC«. Pri »power-
compensated DSC« sta preiskovani in primerjalni vzorec ogrevana z ločenima grelcema, 
temperaturna razlika med njima pa mora biti čim nižja. Pri tem načinu merimo razliko 
električne moči, tako da ohranimo konstantni temperaturi na obeh vzorcih. Pri »heatflux 
DSC« sta preiskovalni in primerjalni vzorec ogrevana z istim izvorom toplote, merimo pa 
razliko temperature med njima. Dobljen signal je pretvorjen v razliko moči s pomočjo 
toplotne kapacitete, pri čemer toplotna kapaciteta predstavlja količino toplote, ki jo moramo 
dodati sistemu, da naraste njegova temperatura za eno stopinjo.[10; 16] 
2.5.3 Termogravimetrična analiza 
Pri termogravimetrični analizi (TG) merimo spremembo mase vzorca kot funkcijo 
temperature. Meritve lahko izvedemo tudi izotermno, pri čemer opazujemo maso vzorca kot 
funkcijo časa pri konstantni temperaturi. Termogravimetrično analizo je mogoče uporabiti 
za določevanje relativne termične stabilnosti, proučevanje vplivov na termično stabilnost, 
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spremljanje vsebnosti vlage in aditivov, študij kinetike degradacije, direktne kvantitativne 
analize, določevanje oksidacijske stabilnosti, itd. [16] 
2.5.4 Simultana termična analiza 
Je metoda termične analize, ki omogoča istočasno preizkušanje različnih vzorcev z dvema 
ali več termo-analitskimi metodami. Običajno sta to termogravimetrija (TG) in diferenčna 
termična analiza (DTA) ali diferenčna vrstična kalorimetrija (DSC). Z njo lahko v vzorcu 
istočasno preiskujemo energetske procese in spremembe mase. Primer aparature za 
simultano termično analizo (STA) je STA 449 Jupiter podjetja NETZSCH (Slika 13). [17] 
 
Slika 13: Shema aparature za STA »STA 449 Jupiter« [18] 
2.6 Metoda merjenja toplotnih vrednosti v kalorimetru 
Zgornja kalorična vrednost materiala je količina toplote, ki se sprosti pri popolnem 
zgorevanju enote mase materiala. Energijska vrednost se določa s sežiganjem goriva - vzorca 
v t.i. kalorimetrski bombi, kjer poteka zgorevanje pod točno določenimi pogoji. Toplota, ki 
se razvije pri zgorevanju, preide na kalorimetrski sistem (voda in deli kalorimetra), v katerem 
z natančnim termometrom merimo spremembo temperature natančno določeni količini vode, 
ki v kalorimetru obliva kalorimetrsko bombo. Metoda zaradi običajno razmeroma nizke 
omejitve energije, ki jo vzorec lahko odda v sistem, onemogoča analiziranje 
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reprezentativnega vzorca. Poleg majhnega vzorca se pri preizkusu pojavi težava z vžigom 
mešanice, dobimo pa tudi rezultate, ob popolnem zgorevanju, kar pa se v praksi ne 
pojavlja.[7; 19] 
2.7 Merilna celica za določanje lastnosti eksotermnih mešanic 
Pri metodi določanja lastnosti s pomočjo izdelane merilne celice preizkušamo standardni 
vzorec valjaste oblike s premorom 50 mm in višino 50 mm (Slika 14). Vzorcu po 
preizkušanju določimo sledeče lastnosti [20]: 
- čas, ki je potreben za začetek eksotermne reakcije (od trenutka, ko pride 
eksotermna obloga v stik s talino, do vžiga mešanice); 
- hitrost gorenja eksotermne mešanice; 
- najvišjo doseženo temperaturo v sredini obloge; 
- čas, v katerem dosežemo najvišjo temperaturo; 
- izolacijske sposobnosti zgorele mešanice. 
 
Slika 14: Shema merilne celice za preizkušanje lastnosti eksotermnih zmesi [20] 
Preizkus poteka tako, da vzorec v pripravljeni merilni celici, ki je opremljena z 
termoelementi, vžgemo z vžignim sredstvom. Med preizkusom spremljamo temperaturo v 
sredini vzorca in steni kokile. Začetek in konec gorenja vzorca zaznamo s prekinitvijo 
bakrenih vodnikov. Slika 15 prikazuje primer grafičnega prikaza delovanja eksotermne 
zmesi - diagram (T-t), ki ga dobimo kot rezultat meritve. [20] 
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Slika 15: Segrevalna in ohlajevalna krivulja mešanice Termotop US [20] 
2.8 Metoda VDG P81 – Preizkus eksotermne mase 
Pri metodi VDG-P81 (Pelhan in Kolar, 1975) preizkušamo standardni vzorec, izdelan na 
aparaturi GF. Vzorcu določimo mehanske in toplotne lastnosti. Pri toplotnih lastnostih se 
določa hitrost gorenja, krivuljo čas-temperatura, najvišjo temperaturo ter hitrost ohlajanja. 
Na Sliki 16 je shema metode VDG-P81. [7] 
.  
 
Slika 16: Shema metode VDG - P81 [7] 
termoelement 
vžigni vzorec 
keramična plošča 
preizkusni vzorec 
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Preizkus poteka tako, da na okroglo keramično ploščo z odprtino za vžig postavimo 
izdelan vžigni vzorec, nanj pa postavimo preizkusni vzorec. V zgornji preizkušani vzorec je 
v sredino vzorca vstavljen termoelement. Z gorilnikom skozi odprtino v keramičnem 
podstavku prižgemo spodnji vzorec. Hitrost gorenja določamo z merjenjem časa pri 
spremljanju zgorevalne fronte od začetka vžiga do vžiga celotne zgornje površine. Pri 
vrednotenju grafa odvisnosti temperature od časa (Slika 17) določimo najvišjo doseženo 
temperaturo ter čas, v katerem se je vzorec ohladil za polovico, tretjino in četrtino 
maksimalne temperature. [7] 
 
Slika 17: Graf odvisnosti merjene temperature od časa [7] 
Primer primerjave eksotermnih materialov z metodo VDG –P81, ki je nastala ob preiskavi 
vplivov sestave eksotermnih sredstev na hitrost zgorevanja in na onesnaženost ozračja, je 
prikazan na Sliki 18. 
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Slika 18: Rezultati analize z metodo VDG P81 [7] 
2.9 Merjenje toplotne prevodnosti z metodo »Hot-wire«. 
Metoda "Hot-wire" je metoda za neposredno določanje toplotne prevodnosti, ki temelji 
na merjenju časa povišanja temperature, zaradi povišanja moči linearnega izvora toplote, ki 
je lahko postavljen na določeni oddaljenosti prečno ali vzporedno od termoelementa. Primer 
aparature za merjenje z metodo »Hot-wire« je TCT 426 Netzsch, z njo lahko toplotno 
prevodnost merimo v območju do 1250 °C [21].  
Princip meritve temelji na vroči žici, kot izvoru toplotnega toka, in termoelementu, ki sta 
vgrajena med dvema preizkušancema. Časovni zamik v porastu temperature, ko je grelni 
element prižgan, je merilo za toplotno prevodnost materiala. Meritve se lahko izvajajo pri 
temperaturah do 1250 °C. Slabost metode je počasna analiza zaradi stabilizacije 
temperaturnega polja pred vsako meritvijo. Njena prednost pa je velik vzorec, ki zagotavlja 
reprezentativnost. [21] 
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2.10 Starejše metode preizkušanja eksotermnih mas 
V literaturi lahko zasledimo še nekatere starejše metode za preizkušanje eksotermnih mas 
za določanje posameznih toplotnih lastnosti. Spodaj so opisane nekatere izmed njih [7]: 
- metoda za določanje časa vžiga, kjer pri postopku določeno količino 
eksotermnega materiala v standardnem lončku s standardnim plamenom 
ogrevamo in pri tem merimo čas do vžiga vzorca; 
- metoda za določanje hitrosti gorenja, kjer izdelamo palico predpisanega 
premera in dolžine ter merimo čas od začetka do konca njenega gorenja; 
- metoda za določanje časa delovanja, kjer se vzorec predpisane mase ogreva na 
talini bakra pri 1250 °C. Meri se čas začetka in konca eksotermne reakcije, lahko 
se spremlja tudi ohlajevalno krivuljo. 
2.11 Industrijska kontrolna metoda 
Za doseganje ustreznih toplotnih lastnosti je potrebna kontrola izdelkov, saj se pri 
proizvodnji zaradi nehomogenosti, sprememb kakovosti posameznih surovin lahko toplotne 
lastnosti hitro spremenijo. Za kontrolo eksotermno-izolacijskih materialov ni predpisanih 
posebnih preiskovalnih metod, ki bi omogočale hitro, enostavno in natančno določitev 
toplotnih lastnosti, zato tudi ni standardiziranega sistema za njihovo določevanje. 
Ena od oblik kontrolne metode je primerjalna metoda, ki se izvaja na peči Carbitec 
podjetja Carbolite (Slika 19). Preko te peči lahko primerjalno določimo toplotne lastnosti 
vzorca iz eksotermno-izolacijskega materiala. Vzorec 224 mm x 224 mm x 25 mm položimo 
v peč na SiC ploščo, ki je ogreta na 1693 K. Regulacija peči je izvedena tako, da vzdržuje 
konstantno temperaturo SiC plošče, zasleduje se moč električne energije grelca v odvisnosti 
od časa analize. Kot rezultat dobimo značilno obliko krivulje na grafu odvisnosti moči od 
časa, ki opisuje obnašanje eksotermno-izolacijskega materiala (Slika 20) [2]. 
 
Slika 19: Peč Carbitec [22] 
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Slika 20: Krivulje Carbitec za eksotermno-izolacijske materiale [15] 
Tej metodi je podobna industrijska kontrolna metoda Exoprobe, ki jo uporabljamo v 
podjetju EXOTERM-IT d.o.o. (Slika 21 in 22). Namen dela je bila umeritev in optimiranje 
te metode, ki omogoča načrtovanje in razvoj eksotermno-izolacijskih materialov ter 
procesno kontrolo izdelkov. Kontrolna metoda temelji na istem principu kot metoda na 
peči Carbitec, in sicer z vzdrževanjem stacionarnega temperaturnega stanja preko merjenja 
ter uravnavanja moči grelnih elementov. Iz pridobljenih rezultatov nato izračunamo 
toplotne lastnosti materialov. 
 
Slika 21: Shema peči Exoprobe [1] 
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Slika 22: Kontrolna metoda za eksotermno-izolacijske materiale Exoprobe[1] 
Na Sliki 22 je prikazana shema naprave, ki jo sestavljajo grelni elementi, grelna plošča, 
izolacijske opeke in termoelementa. Merimo temperaturo grelne plošče in moč grelnih 
elementov. Meritve zajemamo in obdelamo z računalniškim programom Exopro. Za 
izračune rezultatov preizkusa je najpomembnejši graf odvisnosti moči od časa (Slika 23). 
 
 
Slika 23: Shema prikaza grafa odvisnosti moči grelnih elementov od časa analize [23] 
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3 Eksperimentalno delo 
Namen magistrske naloge je bil raziskovanje delovanja nekaterih eksotermno-
izolacijskih materialov. V začetku eksperimentalnega dela smo izdelali aparaturo za DTA in 
na njej preizkusili vzorce eksotermno-izolacijskih materialov. Nato smo te materiale 
preizkusili še na aparaturi STA 449 Jupiter podjetja NETZSCH in na kontrolni metodi 
Exoprobe. 
3.1 Aparature za diferenčno termično analizo 
Izdelali smo aparaturo za DTA ter podporni računalniški sistem. Aparaturo smo umerili 
in jo uporabili za osnovno diferenčno termično analizo surovin in že izdelanih eksotermno- 
izolacijskih materialov.  
3.1.1 Postavitev aparature 
Prvi korak pri postavitvi aparature je bila izdelava peči z grelnim elementom. Za grelno 
komoro smo izbrali cevko Al2O3 z notranjim premerom 20 mm in debelino stene 3 mm, 
okoli katere smo kot grelni element razporedil grelno žico kantal. Za ohišje smo uporabili 
zaprt jekleni valj s premerom 120 mm in višino 115 mm, ki je imel možnost odpiranja 
zgornjega dela. Valj je imel na zgornji in spodnji strani že izdelani odprtini premera 30 mm. 
Ob strani smo izdelali nastavek za priključitev na električno napetost. Pritrdili smo notranji 
termoelement za merjenje temperature pri grelnih elementih. Celoten prostor med grelno 
žico in ohišjem smo zapolnili z izolacijsko vato ter s tem toplotno izolirali grelne elemente 
od okolice. Ko je bila grelna komora izdelana, smo jo pritrdili na stojalo za vertikalno 
pomikanje in na statični del pritrdili nosilec za DTA (Slika 11b) ter potrebna termoelementa. 
Termoelementa iz nosilca za DTA smo povezali s kartico NI cRIO-9211, ki preko 
pretvornika NI USB-9162 omogoča spremljanje temperature na računalniku. Termoelement 
iz grelne komore smo na računalnik povezali preko kartice NI DAQPad-MIO-16XE-50. 
Kartica DAQPad omogoča tudi programiranje izhodnega kanala od 1 V do 15 V, preko njega 
smo s pomočjo pretvornika električne energije uravnavali ogrevanje peči (Slika 24 in 25). 
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Slika 24: Fotografija aparature za diferenčno termično analizo. 
 
Slika 25: Shema izdelane aparature za diferenčno termično analizo 
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3.1.2 Programska podpora za diferenčno termično analizo 
V začetku priprave programskih orodij za DTA je bilo ugotovljeno, da bodo potrebni trije 
programi za tri posamezne faze analize. Prvi del za programirano ogrevanje in ohlajanje 
grelne peči DTA, drugega za spremljanje in zapis poteka analize preko termoelementov v 
nosilcu in tretje programsko orodje za obdelavo podatkov po koncu analize. Za programirano 
ogrevanje in ohlajanje peči ter spremljanje analize je bilo potrebno izdelati programsko 
orodje s pomočjo programa Labview, za obdelavo podatkov pa smo izbrali program Origin. 
Programa za programirano ogrevanje peči smo morali izdelati na starejši različici 
Labview (7.1), saj je kartico za oddajanje signala DAQPad podpiral le windows 98, ki ne 
podpira novejših različic Labview. Program za ogrevanje (Slika 26) obsega več glavnih 
delov: spremljanje temperature termoelementa v peči, izračunavanje želene temperature iz 
nastavitve hitrosti ogrevanja in maksimalne temperature, PID regulacije vizualnega prikaza 
trenutnih pogojev in zapisa podatkov procesa ogrevanja. 
 
Slika 26: Shema programa Labview za regulacijo DTA peči 
Program za spremljanje in beleženje podatkov analize smo izdelali v programu 
Labview (9.0). Program preko NI cRIO-9211 kartice s pretvornikom NI USB-9162 
prenaša podatke v računalnik, kjer smo vsak posamezni signal pretvorili v temperaturo in 
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ga kalibrirali. Podatki se sproti zapisujejo v bazo podatkov in prikazujejo na grafu 
odvisnosti razlike termoelementov od temperature referenčnega termoelementa (Slika 27). 
 
Slika 27: Shema programa Labview za beleženje DTA 
3.1.3 PID regulacija in kalibracija aparature 
Ogrevanje peči po krivulji, ki jo določimo, je omogočeno s PID regulacijo, ki ji je bilo 
potrebno določiti P, I in D parametre. V našem primeru smo zaradi tehničnimi lastnosti 
uporabljenih aparatur uporabljali ročni postopek nastavljanja preko eksperimentalne 
Ziegler-Nicholsove metode [14] in parametre na koncu še nekoliko prilagodili. 
Aparature je po izdelavi potrebno kalibrirati oz. umeriti. To pomeni, da z metodami 
kalibracije določimo odstopanja merilnih elementov in jim računalniško dodelimo pravilne 
vrednosti.  
Postopka umerjanja aparature smo se lotili z načinom določanja temperature tališč čistim 
snovem. Za določevanje tališča smo z DTA določil tališče štirim različnim čistim elementom 
pri hitrosti ogrevanja 10 K/minuto. Ti elementi so bili kositer, cink, aluminij in srebro. Na 
Sliki 28 je prikazan graf DTA aluminija, preko katerega smo tudi umerjali temperaturo. 
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Slika 28: Prikaz določanja temperature tališča aluminija na grafu DTA 
Izmerjene podatke (Tabela 3) smo primerjali s podatki, pridobljenimi na podlagi 
literature, in določili koeficient za korekcijo temperature pri DTA.  
Tabela 3: Podatki opravljenih meritev določanja temperature tališč za kalibriranje 
termoelementa v ºC 
Element 
Temperatura 
tališča[24] 
Povprečna 
določena 
temperatura 
Prva 
meritev 
Druga 
meritev Razlika 
Sn 231,9 238 238,1 237,9 -6,1 
Zn 419,6 425,05 422,5 427,6 -5,45 
Al 660,3 661,4 660,5 662,3 -1,1 
Ag 961,8 947,3 947,5 947,1 14,5 
3.2 DTA eksotermno-izolacijskih materialov in surovin 
Diferenčno termično analizo surovin smo opravili na izdelani aparaturi za DTA. Vzorce 
materiala pa smo poleg analize na izdelani aparaturi analiziral tudi na aparaturi STA 449 
Jupiter podjetja NETZSCH. Pri obeh analizah smo vzorce analizirali v atmosferi zraka. 
Merjenje na izdelani napravi za DTA poteka tako, da natančno stehtan vzorec vstavimo 
v lonček za preizkušanje in ga vstavimo v aparaturo, ki jo s pomikom grelne komore navzdol 
zapremo. Nato nastavimo željen program ogrevanja, v našem primeru smo uporabili 
program ogrevanja do 1000 °C, s hitrostjo ogrevanja 10 °C/min. Ko so parametri nastavljeni, 
začnemo z izvajanjem analize. Po končani analizi podatke obdelamo v programu Origin in 
jih prikažemo v obliki grafa odvisnosti razlike v temperaturi med vzorcem in referenčnim 
materialom ter temperaturo v grelni komori. 
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3.2.1 DTA surovin 
Pred začetkom analiz smo preverili reakcije med surovinami in Al2O3, iz katerega so 
izdelani lončki za DTA. Surovine smo vsako posamično dodali v lonček in jih ogreli na 
1200 °C. Med ogrevanjem smo opazovali dogajanje v lončkih in si beležili morebitne 
spremembe. Ko smo ogrevanje končali, smo si posamezne lončke z ostankom vzorcev 
podrobno ogledali in ugotovili, da nekatere surovine nekoliko reagirajo z lončkom, najbolj 
izrazito se je to zgodilo pri kriolitu. Kriolit je izrazito reagiral z Al2O3 lončkom, zato kriolita 
kot čiste surovine nismo analizirali z metodo DTA. 
3.2.2 DTA in DSC eksotermno-izolacijskih materialov 
DTA eksotermnega materiala smo opravili na dveh napravah. Najprej smo vzorce 
analizirali na aparaturi, ki smo jo izdelali v okviru magistrske naloge, nato pa še na STA 449 
Jupiter. Pogoji pri analizi eksotermno-izolacijskih materialov so bili: hitrost ogrevanja in 
ohlajanja 10 °C/min ter najvišja temperatura na izdelani aparaturi 1050 °C, na STA 449 
Jupiter pa 1250 °C. Analiza je v obeh primerih potekala v atmosferi zraka. Ob koncu analize 
obdelamo podatke in jih prikažemo v obliki grafa odvisnosti razlike v temperaturi med 
vzorcem in referenčnim materialom ter temperaturo v grelni komori. DSC eksotermno-
izolacijskega materiala smo prav tako opravili na STA 449 Jupiter pri enaki hitrosti 
ogrevanja in ohlajanja ter enaki atmosferi kot DTA. Analizo smo opravili do 1400 °C. 
3.3 Analiza z industrijsko kontrolno metodo Exoprobe 
Analiza z industrijsko kontrolno metodo poteka tako, da najprej pripravimo vzorec v 
velikosti 230 x 230 x 25 mm in ga s stisnjenim zrakom očistimo delcev, ki so se med pripravo 
oprijeli površine. Vzorec stehtamo in njegove podatke vpišemo v programski sistem Exopro. 
Nato prižgemo peč in jo nastavimo na želeno temperaturo, v našem primeru smo analize 
opravljali na 1100 °C. Pri tem moramo imeti prižgan sistem za odsesavanje dimnih plinov, 
saj nam ob naknadnem vklopu lahko poruši stacionarno stanje. Analizo pričnemo, ko so vsi 
parametri za spremljanje stacionarnega stanja grelne plošče v okviru zahtev. Ko program 
Exopro prične z merjenje parametrov, položimo vzorec na grelno ploščo. Po končanem 
preizkusu ustavimo spremljanje parametrov in odstranimo vzorec. V programu Exopro 
izpolnimo preostale podatke o vzorcu in določimo posamezne parametre, ki jih program 
uporabi za končni izračun rezultatov analize. 
3.3.1 Umerjanje in kalibracija metode Exoprobe 
Metoda Exoprobe je v osnovi primerjalna metoda tako kot analiza na peči Carbitec 
proizvajalca Carbolite. Z umerjanjem metode bomo rezultate lahko primerjali tudi z drugimi 
materiali, ki imajo podane toplotne lastnosti. Umeriti je bilo potrebno dve področji, prvo 
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zajema sposobnost izolacije vzorca oz. toplotno prevodnost, drugo pa pokriva eksotermni 
učinek vzorca. 
Toplotna prevodnost 
Umerjanja toplotne prevodnosti smo se lotili s tremi izolacijskimi materiali z določeno 
toplotno prevodnostjo. Za umerjanje smo izbrali materiale Promosil 1000 podjetja Promat, 
NT-28 podjetja NATI Refractories Co. in Flexilite-MC Felt podjetja UnifraxLtd.. Toplotne 
lastnosti materialov so podane v Tabeli 4.  
Tabela 4: Lastnosti poznanih izolacijskih materialov 
Material 
 
Promosil 1000 NT-28 Flexilite-MC Felt 
Temperatura (°C) Toplotna prevodnost (W/mK) 
200 0,075 / / 
400 0,105 0,34 0,08 
600 0,145 0,37 0,11 
800 0,175 0,41 0,15 
1000 / / 0,20 
 
Po večkratni analizi določenega izolacijskega materiala smo opazili odstopanje začetne 
stabilne vrednosti moči grelnih elementov med posameznimi meritvami (Slika 29). 
 
Slika 29: Graf odvisnosti moči grelnih elementov časa analize 
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Ugotovili smo, da je do pojava prišlo zaradi sprememb temperature v prostoru. 
Odstopanju zaradi vpliva zunanje temperature smo se izognili z zapisom povprečne stabilne 
vrednosti ob začetku analize in izračunom deleža vsake posamezne meritve glede na začetno 
stabilno vrednost (Slika 30).  
 
Slika 30: Graf odvisnosti deleža moči grelnih elementov od časa analize 
Izračun toplotne prevodnosti smo prilagodili na izračunavanje glede na povprečno 
vrednost zadnjih 100 meritev analize (približno 5min) na grafu odvisnosti deleža moči 
grelnih elementov glede na začetne pogoje moči grelnih elementov od časa analize. 
Po končanih analizah materialov za kalibracijo izolacijskega učinka smo določili 
povprečje izmerjenih vrednosti ter iz podanih lastnosti materialov določili koeficient za 
izračun toplotne prevodnosti iz deleža moči grelnih elementov (Tabela 5). Rezultat 
koeficienta za izračun toplotne prevodnosti (enačba12) predstavlja krivulja na Sliki31. 
Enačba za izračun toplotne prevodnosti (W/mK)    (12) 
𝜆 (𝑊/𝑚𝐾) = 20,60 ∙ 𝑊𝑔𝑟
7,675 
λ = toplotna prevodnost 
Wgr = delež moči grelnih elementov 
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Tabela 5: Podatki izračuna koeficienta za določanje toplotne prevodnosti 
Material Predpisana toplotna 
prevodnost pri 800 °C 
Povprečni rezultat meritve 
Exoprobe 
NT-28 0,41 0,598 
Promosil 1000 0,175 0,544 
Flexilite-MC Felt 0,15 0,522 
 
 
Slika 31: Graf odvisnosti toplotne prevodnosti od moči grelnih elementov 
 
Eksotermni učinek 
Eksotermni učinek mešanice je odvisen od reakcij, ki potekajo v materialu. Pri metodi 
Exoprobe eksotermni učinek zaznamo po znižanju moči grelnih elementov ob poteku 
reakcije, saj toplota eksotermne reakcije dodatno ogreva grelno ploščo. Zato lahko iz vrha, 
ki se pojavi na grafu odvisnosti deleža moči grelnih elementov od časa analize, izmerimo 
površino vrha in iz nje določimo eksotermni učinek materiala. Ob preizkušanju naprave smo 
ugotovili, da veliko materialov s svojo močno eksotermno reakcijo popolnoma izključi 
grelne elemente, kar pomeni, da je vrh za izračun površine odrezan (Slika 32).  
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Slika 32: Graf odvisnosti deleža moči grelnih elementov od časa preizkusa 
Zaradi tega smo izračun energije reakcij pričeli izračunavati iz površine vrha na grafu 
odvisnosti temperature grelne plošče od časa analize, saj reakcija povzroči dvig njene 
temperature (Slika 33). 
 
Slika 33: Graf odvisnosti temperature grelnih elementov od časa preizkusa 
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V Tabeli 6 so predstavljeni rezultati analize DSC (Slika 34) in Exoprobe (Slika 35) treh 
vzorcev eksotermno-izolacijskih materialov.  
Tabela 6: Podatki o vzorcih za izračun eksotermnega učinka eksotermno-izolacijskih 
materialov 
Material EXO1 EXO2 EXO3 
Masa vzorca (g) 911 1508 988 
Površina pod krivuljo (A) 1612,9 2120,4 2738,6 
Koeficient površine pod krivuljo na enoto mase (A/g) 1,77 1,41 2,77 
Energijska vrednost materiala glede na DSC (J/g) 3375,5 2680,9 5284,9 
Na podlagi teh rezultatov (Slika 36) smo določili enačbo 14 za izračun energijske vrednosti 
vzorca iz površine pod krivuljo vrha na grafu odvisnosti temperature od poteka analize pri 
metodi Exoprobe. 
 
Slika 34: Rezultati DSC vzorcev EXO1-EXO3 
 
EXO1 
EXO2 
EXO3 
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Slika 35: Graf odvisnosti temperature grelne plošče od časa analize Exoprobe vzorcev 
EXO1- EXO3 
 
Slika 36: Graf odvisnosti eksotermnega učinka od površine pod krivuljo / maso 
 
Enačba za izračun eksotermnega učinka(J/g) iz analize Exoprobe  (13) 
𝐻𝑒𝑥(𝐽/𝑔) =
𝐴 (°𝐶 · 𝑠)
𝑚 (𝑔)
∗ 2159,814(
𝐽
°𝐶 · 𝑠
) 
Hex = eksotermni učinek 
A = površina pod krivuljo 
m = masa vzorca 
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4 Rezultati in razprava 
V poglavju rezultati in razprava so predstavljeni rezultati analiz, ki smo jih pridobili z 
različnimi metodami. Analizirane vzorce smo označevali s tremi različnimi oznakami, ki 
predstavljajo osnovno naravo materiala in njegovo zaporedno številko. Pri določenih vzorcih 
je zapisana tudi vrsta materiala. Surovine smo označevali z oznako SUR, ki ji sledi 
zaporedna številka. Oznaka EXO predstavlja eksotermno-izolacijske materiale, medtem ko 
oznaka IZO predstavlja izolacijske materiale. 
4.1 Diferenčna termična analiza surovin 
Analiza surovin, ki se uporabljajo pri izdelavi eksotermno-izolacijskih materialov, je bila 
izvedena z namenom določitve temperatur, pri katerih v posameznem materialu pride do 
reakcij. Za to je bila uporabljena DTA aparatura, ki smo jo izdelali tekom magistrskega dela. 
Rezultati teh analiz so prikazani v Tabeli 7. 
Tabela 7: Rezultati DTA surovin 
SUR 1 – Kremenčev pesek SUR 2 –Tervolna vlakna 
 
 
1 - Endo vrh T=538,4 °C  1- Exo vrh T=254,7 °C 
2- Exo vrh T= 412,6 °C 
3- Exo vrh T=716,7 °C 
 
 
 
 
 
 
 
 
34 
SUR 3 – Celulozna vlakna SUR 4 – V grafit 
  
1- Exo vrh T=259,8 °C 
2- Exo vrh T=320,0 °C 
3- Exo vrh T=418,4 °C 
4- Exo vrh T=780,8 °C 
1- Exo vrh T=173,65 °C 
2- Exo vrh T=545,01 °C 
SUR 5– Fenolna smola SUR 6 – Škrob 
 
 
1- Exo vrh T=255,4 °C 
2- Exo vrh T=431,1 °C 
3- Exo vrh T=708,0 °C 
1- Endo vrh T=39,4 °C 
2- Exo vrh T=252,1 °C 
3- Exo vrh T=285,2 °C 
 
Iz zgornjih rezultatov smo ugotovili, da veliko reakcij pri ogrevanju surovin poteče že pri 
nižjih temperaturah. Večina reakcij v surovinah je posledica reakcij s kisikom iz zraka. Pri 
DTA analizi kremenčevega peska opazimo kristalografsko premeno pri 538 ºC, ki je v skladu 
z literaturnim podatkom za čisti kremenčev pesek pri 573 ºC[25]. Eksotermne reakcije 
tervolnih vlaken so v območju od 250 °C do 550 °C, začetek zadnje eksotermne reakcije pa 
zaznamo pri 716 °C. Celulozna vlakna pozitivno vplivajo na eksotermni učinek materiala, 
saj je eksotermni vrh pri približno 260 °C zelo izrazit, nekoliko manjši pa se pojavi tudi pri 
780°C. Polnilo V – grafit se v material dodaja z namenom ekspanzije materiala, ki začne s 
svojim delovanjem že pred začetkom eksotermne reakcije; začetek reakcije smo zaznali že 
pri dobrih 250 °C. Fenolna smola, ki se v materialu uporablja kot vezivo, reagira eksotermno 
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s tremi izrazitimi vrhovi pri 255 °C, 431 °C in 708 °C. Pri analizi škroba smo opazili po en 
endotermni in en eksotermni vrh endotermni vrh je verjetno posledica izparevanja vlage, 
eksotermni pa najverjetneje pripada oksidaciji. 
Poleg zgoraj analiziranih surovin smo na aparaturi STA 449 Jupiter analizirali tudi dva 
različna vzorca aluminija (Sliki 37 in 38).  
 
Slika 37: DTA krivulja ogrevanja vzorca aluminija 1 
Na zgornji sliki pri krivulji DTA ogrevanja vzorca aluminija 1 opazimo, da vrh, ki pripada 
taljenju aluminija, sestavljajo trije vrhovi, kar dokazuje, da aluminij 1 ni čisti aluminija, 
ampak aluminijeva zlitina. Taljenje se je začelo pri 535 °C in pri taljenju porabilo 131,4 J/g 
toplote. 
 
Slika 38: DTA krivulja ogrevanja vzorca aluminija 2 
Na Sliki 38 pri krivulji DTA ogrevanja vzorca aluminija 2 opazimo, da poleg 
endotermnega vrha, ki pripada taljenju aluminija in se začne pri 604 °C ter porabi 184,3 J/g 
toplote, opazimo še dve reakciji v trdnem pri 220 °C in 500 °C. 
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4.2 Analize vzorcev eksotermno-izolacijskega materiala na izdelani 
aparaturi za diferenčno termično analizo 
Na spodnji Sliki 39 so prikazani rezultati za štiri različne materiale, ki smo jih 
analizirali na izdelani aparatur DTA. 
 
Slika 39: Rezultati DTA vzorcev EXO1- EXO3 in IZO1 na aparaturi DTA 
Iz rezultatov analize razberemo, da pri vseh EXO vzorcih nastopata dva sklopa reakcij. 
Prvi sklop predstavljajo alumofluoridne reakcije in reakcije gorenja veziva ter drugih nizko 
obstojnih komponent, kot so (celuloza, lesna vlakna, škrob, …). Endotermni vrh, ki ga 
zaznamo okoli 640 °C, pripada reakciji taljenja aluminija. Drugi sklop eksotermnih vrhov, 
pripada alumotermičnim reakcijam. Vzorec IZO1 se po sklopu prvih reakcij skoraj sklada 
z vzorcem EXO3, kar nakazuje na to, da prvi vrh pri obeh predstavlja v večjem delu 
reakcije gorenja podobnega veziva in gorljivih polnil ter v manjšem delu reakcij, 
povezanih z aluminijem. 
Na Sliki 40 so prikazani rezultati DTA vzorcev, ki so izdelani iz enakega materiala kot 
EXO3, vendar so vzeti iz različnih oblik izdelkov, šarž pri izdelavi in pozicij vzorčenja na 
izdelku. 
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Slika 40: Rezultati analize vzorcev enakega materiala 
 
Rezultati meritev lahko nihajo zaradi različnih dejavnikov, verjetno je eden od 
pomembnejših nehomogenost vzorcev, ki so še izrazitejši zaradi majhne količina vzorca. 
Drugi vzroki pa so lahko tudi v: različni vsebnosti vlage v vzorcu, nihanju temperature v 
grelni komori, gostoti vzorca, … Kljub razlikam pri rezultatih analiz se le-te v večini 
pojavijo zgolj v obliki krivulje, ne pa tudi v temperaturnih območjih, kjer so prisotne 
posamezne reakcije. 
4.3 Analiza vzorcev na aparaturi STA 449 Jupiter 
Na aparaturi za STA smo analizirali tri eksotermno-izolacijske materiale in enega 
izolacijskega. Analiza je zaradi večje natančnosti aparature in večjega temperaturnega 
območja analize prikazala nekoliko drugačne rezultate kot aparatura DTA. Na podlagi 
primerjave rezultatov (Slika 41) opazimo, da ima vzorec EXO1 zelo močno področje reakcij, 
ki se začnejo pri razmeroma visokih temperaturah nad 1100 °C; v področju pred tem pa 
reakcije niso zelo izrazite. Reakcije, ki jih zaznamo pri analizi vzorca EXO2, imajo drugačno 
razporeditev kot tiste pri materialu EXO1. Že pri nizkih temperaturah pri 250 °C imajo zelo 
izrazito reakcijo, pri višjih temperaturah pa razen manjšega eksotermnega vrha pri 700 °C 
drugih izrazitih vrhov ni. Vzorec EXO3 ima veliko reakcij, razporejenih po celotnem 
področju, od prvega sklopa pri 250 °C pa vse do 1100 °C. Izolacijski material se po treh 
vrhovih zelo približa obliki EXO3, kar smo zaznali že na izdelani aparaturi za DTA. 
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Slika 41: Primerjava rezultatov analize vzorcev eksotermno-izolacijskih materialov na 
aparaturi STA 449 Jupiter 
Podrobnejši prikaz rezultatov analiz vzorcev na STA 449 Jupiter je predstavljen na slikah 
od 42 do 45. 
 
Slika 42: DTA krivulja ogrevanja vzorca EXO1 
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Pri rezultatih analize vzorca EXO1 opazimo šest izrazitih vrhov. Prvi eksotermni vrh 
(72,01 J/g) skupaj tvorita dve reakciji, prva z začetkom pri 268 °C in druga z začetkom pri 
403 °C, ki verjetno predstavljata oksidacijo veziva. Drugi vrh (-12,11 J/g) pri 640,5 °C 
pripada taljenju aluminija. Tretji in četrti vrh predstavljata eksotermni reakciji aluminija s 
trdnimi nosilci kisika in kisikom iz zraka. Tretji vrh se prične pri 809 °C in odda 10,28 J/g. 
Zadnji vrh je sestavljen iz dveh reakcij, začne se pri 1107 °C in pri 1169,3 °C postane 
intenzivnejši. Reakciji skupaj tvorita eksotermni vrh z 69,66 J/g sproščene toplote. Ko 
seštejemo toploto, pridobljeno iz eksotermnih reakcij, in odštejemo toploto, ki jo porabijo 
endotermne reakcije, je vzorec pri ogrevanju na 1300 °C oddal 139,84 J/g. 
 
Slika 43: DTA krivulja ogrevanja vzorca EXO2 
Z analizo materiala EXO2 ugotovimo, da največji del toplote doprinese prvi vrh, ki se 
začne pri 223 °C in tvori 247,5 J/g toplote; najverjetneje pripada oksidaciji veziva. Naslednja 
dva vrhova sta endotermna z začetkom pri 554 °C in 633,6 °C, prvi (3,08 J/g) najverjetneje 
pripada kristalografski premeni kremenčevega peska, drugi pa (7,39 J/g) taljenju aluminija. 
Takoj po koncu taljenja aluminija pri 675 °C poteče eksotermna reakcija, ki odda 7,13 J/g. 
Sledijo še tri manj izrazite reakcije pri 721 °C, 790 °C in 980 °C, ki oddajo 0,88 J/g, 8,57 J/g 
in 18,93 J/g toplote. Vse štiri reakcije pripadajo oksidaciji aluminija. Skupaj vzorec EXO2 
proizvede 272,55 J/g toplote. 
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Slika 44: DTA krivulja ogrevanja vzorca EXO3 
Analiza vzorca EXO3 je pokazala, da je med ogrevanjem nastopalo pet reakcijskih 
območij. Prvo eksotermno območje z začetkom pri 223 °C z 260.9 J/g, kjer najverjetneje 
potekajo reakcije zgorevanja veziva in gorljivih polnil. Drugi vrh, ki je posledica taljenja 
aluminija, za svojo reakcijo porabi 20,37 J/g. Tretji vrh nastopi takoj po koncu taljenja 
aluminija pri 673 °C in odda 100 J/g. Nato sledi četrti vrh, ki je prav tako eksotermen in odda 
20,36 J/g. Zadnji vrh s 160 J/g odda največ toplote med aluminatnimi reakcijami v tem 
vzorcu. Seštevek vseh toplot, ki nastopajo v tem vzorcu je 521,29 J/g, kar predstavlja najvišjo 
oddano toploto med preizkušenimi vzorci EXO. 
Iz primerjava rezultatov DTA vzorcev EXO1 – EXO3 je razvidno, da ima vzorec EXO3 
najizrazitejše alumotermične reakcije med vzorci EXO; v področju alumotermičnih reakcij 
skupaj odda kar 280,8 J/g toplote, kar povezujemo z najvišjo vsebnostjo aluminija med 
vzorci. To potrjujejo tudi določitve toplote pri endotermnem vrhu taljenja aluminija 
(20,37 J/g). Sledi mu vzorec EXO1, ki za taljenje aluminija porabi 12,11 J/g med delovanjem 
alumotermičnih reakcij pa odda 79,9 J/g toplote. Najmanj toplote med delovanjem 
alumotermičnih reakcij odda 35,5 J/g, vsebuje pa tudi najnižjo vrednost aluminija, saj pri 
taljenju porabi le 7,39 J/g toplote. 
Pri analizah eksotermnih materialov moramo biti pozorni tudi na granulacijo, obliko, 
čistost in volumski delež oziroma razporeditev aluminija v materialu. Ti dejavniki poleg 
masnega deleža pomembno vplivajo na začetek in intenzivnost eksotermne reakcije. Pri 
analizi dveh vzorcev aluminija (Slika 37 in 38), ki se uporabljata pri izdelavi eksotermno-
izolacijskih materialov, so razlike med vzorcema aluminija opazne pri reakciji taljenja.  
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Slika 45: DTA krivulja ogrevanja vzorca IZO1 
Iz rezultatov analize vzorca IZO1 razberemo, da kljub temu da ne vsebuje aluminija in je 
namenjen izključno izoliranju, odda nekaj toplote, v večjem delu v prvi fazi, kar je posledica 
gorenja veziva in gorljivih polnil, kot so celulozna in lesna vlakna. Prvi vrh je pri 206,1 °C 
s 166,8 J/g, sledi mu endotermni vrh pri 563,2 °C, ki je verjetno posledica kristalografske 
premene kremenčevega peska. Sledijo trije neizraziti eksotermni vrhovi pri 703 °C, 784 °C 
in 871 °C, ki posamezno ne oddajo več kot 2 J/g. Pri 1023 °C nastopa eksotermna reakcija, 
ki odda 18,4 J/g. Skupaj se pri izolacijskem vzorcu IZO1 tvori 187,82 J/g toplote, kar je za 
izolacijski material razmeroma veliko. Še posebej, če ga primerjamo z vzorcem EXO1, ki 
glede na rezultate odda celo manj toplote na enoto mase. 
Tako kot na izdelani aparaturi smo tudi na aparaturi STA 449 Jupiter preverili razlike 
med analizo enakih vzorcev in ugotovili, da smo pri analizi na izdelani aparaturi predvidevali 
pravilno in so odstopanja prisotna predvsem zaradi nehomogenosti vzorcev in granulacije 
le-teh. Razlike med enakimi vzorci so jasno razvidne na grafu Slika 46, kjer je prikazana 
primerjava analize istega materiala (EXO3) različnih oblik izdelkov oziroma šarž izdelave. 
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Slika 46: DTA enakega materiala EXO3 
4.4 Analiza z metodo Exoprobe 
S primerjalno metodo Exoprobe smo analizirali štiri različne vzorce eksotermno-
izolacijskih materialov. Analizirali smo materiale EXO1, EXO2, EXO3 in IZO1. Slika 47 
prikazuje graf, odvisnosti deleža moči grelnih elementov, glede na začetne pogoje v 
odvisnosti od časa analize. Na Sliki 48 je prikazan graf odvisnosti temperature grelne plošče 
od trajanja analize. Medsebojna primerjava analiz na grafu nam omogoča lažjo primerjavo 
materialov. Pri vsaki analizi nam je program Exopro prikazal list z rezultatom meritve 
(Priloga1-4); podatke smo vnesli v Tabelo 8. Program nam za lažjo vizualno analizo 
delovanja vzorca omogoča zajem njegove slike med potekom analize. Na slikah od 49 do 52 
je prikazano delovanje eksotermno-izolacijskih materialov med analizo, interval 
fotografiranja je nastavljen na 20 s. 
Tabela 8: Rezultati meritev Exoprobe 
Material EXO1 EXO2 EXO3 IZO1 
Masa (g) 911 1508 988 1187 
Čas vžiga (min) 12,9 4,6 19,3 / 
Eksotermni učinek (J/g) 3824 3037 5987 0 
Toplotna prevodnost (W/mK) 0,06 0,09 0,08 0,16 
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Slika 47: Graf odvisnosti deleža moči grelnih elementov od časa analize za različne 
eksotermno-izolacijske materiale 
 
Slika 48: Graf odvisnosti temperature grelne plošče od časa analize za eksotermno-
izolacijske materiale 
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Slika 49: Prikaz poteka preizkusa na napravi Exoprobe za vzorec EXO1 
 
Slika 50: Prikaz poteka preizkusa na napravi Exoprobe za vzorec EXO2 
 
Slika 51: Prikaz poteka preizkusa na napravi Exoprobe za vzorec EXO3 
 
Slika 52: Prikaz poteka preizkusa na napravi Exoprobe za vzorec IZO1 
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Glede na rezultate analize Exoprobe vzorec EXO1 začne eksotermno reagirati po 
12,9 min in odda 3,8 kJ/g toplote. Njegova toplotna prevodnost pa je ob koncu analize 
0,06 W/mK. Krivulji, ki smo ju pridobili pri analizi, prikazujeta reakcijo, ki poteka v dveh 
stopnjah, vrh eksotermne reakcije je sestavljen iz dveh vrhov. Pred eksotermno reakcijo je 
vzorec enakomerno ekspandiral. Reakcija se je začela s plamenom iz sredine vzorca in se 
nato z nekaj plamena širila naprej po materialu. 
Vzorec EXO2 je eksotermno začel reagirati po 4,6 min pri tem pa je oddal 3,0 kJ/g 
toplote. Ob koncu meritve je imel 0,09 W/mK toplotne prevodnosti. Iz krivulje moči v 
odvisnosti od poteka analize razberemo, da tudi ta vzorec sestavljata dve reakciji. Vzorec je 
ekspandiral med pomikom eksotermne reakcije oziroma fronte. Eksotermna reakcija se je 
začela z izrazitim oranžnim plamenom, ki mu je sledila fronta, po zmesi. Reakcija je imela 
nekoliko počasnejšo hitrost pomikanja fronte gorenja po zmesi. 
Eksotermni material vzorca EXO3, pri katerem se je eksotermna reakcija začela po 19,3 
min, je sprostil 6,0 kJ/g toplote. Meritev smo zaključili s toplotno prevodnostjo 0,08 W/mK. 
Graf odvisnosti temperature od poteka reakcije prikazuje, da nastopi ena eksotermna reakcija 
z močno intenzivnostjo. Vzorec je ekspandiral že pred začetkom eksotermne reakcije, ki se 
je začela zelo burno s plamenom in se nato nekoliko upočasnila ter nadaljevala po zmesi 
proti robu vzorca. 
Pri analizi izolacijskega vzorca IZO1, kljub rahlem gorenju veziva, z meritvijo Exoprobe 
nismo zaznali sproščene toplote. Vzorcu, ki ni ekspandiral, smo izmerili toplotno prevodnost 
0,16 W/mK. 
4.5 Primerjava med posameznimi vzorci in metodami. 
Rezultati analize vzorcev EXO1-3 z metodo DTA so potrdili dve glavni področji 
eksotermnih reakcij v materialu; prvo od 250 °C do 500 °C in drugo med približno 700 °C 
ter 1200 °C. Prvo področje reakcij, glede na analizo surovin (Tabela 7), pripada gorenju 
veziv, temperaturno neobstojnim polnilom in alumofluoridnim reakcijam. Drugo področje 
reakcij pa smo pripisali alumotermičnim reakcijam. Rezultati analize vzorca IZO1 so 
prikazali eksotermno delovanje v prvem območju, kar nakazuje na gorenje veziv in 
temperaturno neobstojnih polnil. DTA se je izkazala kot dobra metoda za raziskovanje in 
določevanje poteka reakcij v materialu, njena pomanjkljivost je v majhni masi vzorca glede 
na nehomogenost materiala. Kakovost meritve bi lahko izboljšala uporaba referenčnega 
materiala, kot je na primer Al2O3. 
Analize štirih vzorcev z industrijsko kontrolno metodo Exoprobe so prikazale delovanje 
posameznega materiala v podobnih pogojih, kot se pojavijo pri njegovi uporabi. Vzorec 
EXO3 je med vzorci oddal največ toplote (6,0 kJ/g), najvišjo izolacijsko vrednost pa je 
dosegel vzorec EXO1 (0,06 W/mK). Izolacijski material je imel najslabšo toplotno 
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prevodnost (0,16 W/mK), kar lahko pripišemo neekspandiranju vzorca IZO1 v primerjavi z 
vzorci EXO1-3, ki ekspandirajo in posledično zapolnijo morebitne vrzeli med vzorcem in 
izolacijsko opeko ter narastejo na nekajkratno višino. Na podlagi rezultatov meritev z 
metodo Exoprobe sta materiala EXO3 in EXO1 izkazala najboljše toplotne lastnosti za 
uporabo. Na podlagi meritev z industrijsko kontrolno metodo Exoprobe lahko sklepamo, da 
je primerna za uporabo kot industrijska kontrolna metoda pri končni kontroli izdelanih 
materialov in pri razvoju eksotermno-izolacijskih materialov. Metoda ima dobro natančnost 
pri določanju eksotermnega učinka, kar je bil tudi poglaviten namen metode. Določanje 
izolacijskega učinka pa je informacijskega značaja. 
Na Sliki 53 vidimo primerjavo rezultatov meritev vzorcev eksotermno-izolacijskega 
materiala, analiziranega z DTA in z metodo Exoprobe, ki smo jih opravili tekom 
magistrskega dela. 
 
Slika 53: Analiza vzorcev EXO1-EXO3 in IZO1 z metodo DTA in metodo Exoprobe 
(Sliki 41 in 48) 
Primerjava rezultatov meritev z metodo DTA in metodo Exoprobe omogoča, da dobimo 
boljši pregled delovanja materiala v temperaturnem območju. Iz rezultatov, pridobljenih z 
metodo Exoprobe, je razvidno, da se eksotermna reakcija najhitreje začne v materialu EXO2, 
tudi pri DTA tega materiala je vrh, ki odda največ toplote pri nižjih temperaturah. Material 
EXO3 je pri analizi z obema metodama pokazal, da je eksotermni učinek najboljši. Tudi iz 
toplot, potrebnih za taljenje aluminij, a je razvidno, da materiali z višjim deležem aluminija 
oddajo več toplote pri svojem delovanju, kar je potrdila tudi metoda Exoprobe.  
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5 Zaključki 
V okviru magistrskega dela smo z analizo surovin (DTA) in izdelanih eksotermno-
izolacijskih materialov (DTA in DSC) raziskali toplotne lastnosti eksotermno-izolacijskih 
materialov in jih med seboj primerjali z namenom umeritve ter optimiranja industrijske 
kontrolne metode Exoprobe za določanje toplotnih lastnosti v podjetju EXOTERM-IT 
d.o.o.. Zaključki magistrskega dela so sledeči: 
- DTA surovin je pokazala značilne temperature eksotermnih in endotermnih reakcij. 
Preko teh podatkov lahko določimo, kateri od surovin pripadajo posamezne reakcije 
pri ogrevanju eksotermno-izolacijskih materialov in določimo primernost surovin za 
uporabo. 
- DTA vzorcev eksotermno-izolacijskega materiala kaže, da material EXO3 odda 
največ toplote in ima reakcije razporejene po celotnem temperaturnem območju. 
Vzorec EXO1 ima intenzivno eksotermno reakcijo pri višjih temperaturah 
(alumotermična reakcija), vzorec EXO2 pa ima večji del eksotermnih reakcij pri 
nižjih temperaturah (oksidacija veziva). 
- Industrijsko kontrolno metodo Exoprobe smo umerili s pomočjo DSC treh vzorcev 
eksotermno-izolacijskih materialov (EXO 1–3) in z vzorci treh izolacijskih 
materialov z znanimi toplotnimi lastnostmi. Iz enačb za izračun toplotne prevodnosti 
(enačba 12) in eksotermnega učinka (enačba 13), ki smo jih z umerjanjem pridobili, 
lahko iz izmerjenih podatkov po analizi določimo vrednosti toplotne prevodnosti in 
eksotermnega učinka. 
- Analiza z industrijsko kontrolno metodo Exoprobe je pokazala delovanje eksotermno-
izolacijskih materialov v pogojih, ki so podobni pogojem pri uporabi v industriji. Iz 
rezultatov smo pridobili podatke o analiziranih vzorcih. Vzorec EXO3 je med vzorci 
oddal največ toplote (6,0 kJ/g), najvišjo izolacijsko vrednost pa je dosegel vzorec 
EXO1 (0,06 W/mK). Izolacijski material je imel najslabšo toplotno prevodnost (0,16 
W/mK). Na podlagi rezultatov meritev z metodo Exoprobe sta materiala EXO3 in 
EXO1 izkazala dobre toplotne lastnosti za uporabo. 
- Na podlagi meritev z industrijsko kontrolno metodo Exoprobe lahko sklepamo, da je 
primerna za uporabo kot industrijska kontrolna metoda pri končni kontroli izdelanih 
materialov in pri razvoju eksotermno-izolacijskih materialov. Metoda ima dobro 
natančnost pri določanju eksotermnega učinka, kar je bil poglaviten namen metode. 
Določanje izolacijskega učinka ni povsem natančno in je potrebno upoštevati možnost 
odstopanja od dejanske vrednosti. 
- Industrijsko kontrolno metodo Exoprobe bi lahko nadgradili z merjenjem temperature 
v sredini oz. zgornjem robu vzorca, iz česar bi pridobili natančnejše meritve toplotne 
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prevodnosti. V nadaljnjem razvoju metode bi lahko iz dviga temperature grelne plošče 
ob začetku meritve, preko primerjanja z znanimi materiali, pridobili tudi informacijo 
o toplotni kapaciteti vzorca.  
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